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Методом микроструктурного и рентгеноструктурного анализа, просвечивающей и сканирующей 
электронной микроскопии исследована структура армко-железа после интенсивной 
пластической деформации трением (ИПДТ) с одновременным насыщением азотом. Установлено 
формирование градиентного поверхностного слоя, в котором размер зерен изменяется от микро- 
до субмикро- и наноразмеров. Показано взаимное интенсифицирующее влияние 
деформационного диспергирования зеренной структуры и диффузии атомов азота в железе. 
Формирование нанокристаллического состояния обсуждается как следствие динамической 
рекристаллизации.  
Ключевые слова: интенсивная пластическая деформация трением (ИПДТ), железо, 
азотирование, диффузия, нанокристаллическая структура, горячая деформация, динамическая 
рекристаллизация 
 
Structure and Mechanical Properties of Iron Resulted from Surface Severe Plastic 
Deformation by Friction with Siimultaneous Nitrogen Saturation. І. Fetures of 
Structure Formation 
 
А.I. Yurkova, Yu.V.Milman, A.V. Byakova 
 
Structure of iron subjected to severe plastic deformation by friction (SPDF) under ammonia 
atmosphere. was systematically studied by comparison with that obtained in argon atmosphere. X–ray 
diffraction (XRD) analysis, optical and electron microscopy (SEM, TEM) were used in course of 
experimentations. Several structural sections refined down to nano- and submicrometer sized grains 
were revealed in the modified gradient surface layer. It is concluded that SPD and directional mass 
transfer of nitrogen influence by each other, facilitating the grain refinement resulting in improvement 
of nitriding efficiency. Key role of dynamic recrystallization in refining the grains down to nanometer 
size is discussed. 
 
Введение 
Данная работа является развитием проведенных ранее исследований по изучению 
структуры железа, полученной в процессе поверхностной интенсивной пластической 
деформации трением (ИПДТ) в нейтральной среде аргона [1].  На основании экспериментальных 
результатов было показано, что формирование нанокристаллической структуры железа в 
процессе ИПДТ возможно в условиях динамической рекристаллизации – при горячей 
деформации, что обеспечивается разнонаправленной деформацией со скоростью выше  10 2 с -1  при 
температуре 773 К.  
Интерес к изучению строения и свойств материалов, полученных при высокоэнергетических 
механических воздействиях методами интенсивной пластической деформации (ИПД), 
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приводящих к измельчению зеренной структуры до субмикро- и наноразмеров, вызван 
возможностью реализации в них высокого уровня физико-химических и механических свойств, 
следовательно, потенциально высоких эксплуатационных характеристик этих материалов [2-8]. 
Из анализа экспериментальных и теоретических работ, приведенных в литературе [2-6, 9], 
следует, что структурные особенности и свойства  наноматериалов существенно зависят от их 
состава и метода получения. Высокоэнергетическим  механическим воздействием возможно 
создание оптимальных условий протекания физико-химических процессов для наиболее 
эффективного обмена энергией и веществом, как в пределах обрабатываемого материала, так и с 
окружающей средой  для придания материалу соответствующих физико-химических и 
механических свойств.  
Условия  получения  наноматериалов методами ИПД содействуют образованию 
неравновесного состояния с мелкодисперсной структурой. Известно, что в таких структурах 
происходит аномальный диффузионный массоперенос, резко повышается растворимость 
компонентов [4, 9-12]. Поверхностные способы ИПД [13, 14], в отличие от методов объемной 
деформации [2-4, 6], позволяют изменять фазовый состав поверхностного слоя материала в 
процессе формирования его структуры за счет диффузии атомов внедрения из внешней среды. 
Несмотря на это, из анализа литературы следует, что в мировой практике проблема 
диспергирования зеренной структуры в процессе ИПД с одновременным насыщением атомами 
внедрения изучена слабо, хотя ее решение имеет большое значение  для эффективного 
регулирования химического и фазового состава, замедления процессов возврата и 
рекристаллизации и, как следствие, усиления склонности материала к измельчению зерна в зоне 
влияния ИПД и сохранению полученной ультрадисперсной структуры.  
Одним из эффективных подходов диспергирования зеренной структуры до наноразмеров 
может быть совмещение процессов высокоэнергетических механических воздействий, например, 
поверхностной  ИПД трением, с одновременным насыщением азотом [10]. Практическое 
применение такой обработки сдерживается недостатком данных о закономерностях фазовых и 
структурных изменений в указанных условиях.  
Трение, как процесс быстрого подвода механической энергии в материал, по своим 
удельным характеристикам является одним из мощнейших источников высокоэнергетического 
воздействия на материалы. Поэтому представляется оправданной попытка получения при трении 
ультрадисперсных поверхностных слоев, имеющих качественно новые физико-химические и 
механические свойства. 
Целью настоящей работы являлось изучение особенностей структурных изменений в 
железе в условиях интенсивной пластической деформации трением с одновременным 
насыщением азотом. 
 
Материалы и методика исследований 
В качестве материала исследований, как и в [1], выбрано железо – основа традиционно и 
наиболее широко применяемых в технике конструкционных сплавов. Известно также широкое 
применение процесса азотирования для повышения механических свойств железа и сталей. В 
данной работе проведено сравнение результатов азотирования в процессе интенсивной 
пластической деформации трением (ИПДТ) с обычным печным азотированием при одинаковой 
температуре. Для исследований использовали образцы цилиндрической формы (диаметр 8 мм, 
высота 50 мм) из армко-железа (чистотой 99,97 масс. %). Отожженные образцы с 
крупнокристаллической структурой (размер зерен 80-100 мкм) подвергали ИПДТ в установке, 
описанной в [1] в среде аммиака в течение 1 часа при постоянной температуре деформации 773 К. 
Предварительные исследования показали, что именно при такой температуре в условиях 
эксперимента наблюдается формирование нанокристаллической структуры в поверхностном 
слое. Параметры обработки (температура, время и скорость деформации) были выбраны такими 
же, как и при ИПДТ железа в нейтральной среде (аргон) [1], обеспечивающие условия 
динамической рекристаллизации. Образцы нагревались до заданной температуры (773 К) за счет 
энергии трения, выделяющейся при вращении образца со скоростью  6000 об/мин между 
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прижимаемыми к его поверхности пластинами из твердого сплава ВК 8. Печное азотирование 
проводили при температуре 773 К также в среде аммиака. 
Структуру и фазовый состав образцов после ИПДТ в аммиаке изучали с помощью: 
оптического микроскопа Neophot–21 (разрешение 0,4 мкм); рентгеноструктурного анализа (РСА) 
на рентгеновском дифрактометре ДРОН-4.13  (20кВ; 10mА) в характеристическом излучении 
железного анода, а также съемкой тонкой фольги на просвет в монохроматизованном 
(монохроматор – изогнутый кристалл кварца) излучении железного анода в камере Гинье типа 
FR–503G Enraf Nonius Delft с фокусировкой по методу Зеемана-Болина; сканирующего 
электронного микроскопа (СЭМ) FZJ-IWV 2004  (рабочее напряжение EHT=10 кВ, рабочее 
расстояние WD=11мм) методом дифракции обратно рассеянного электронного пучка (EBSD) с 
использованием ориентационной системы изображений; просвечивающего электронного 
микроскопа (ПЭМ) JEM–CX с ускоряющим напряжением 125 кВ. При исследовании структуры 
в электронном микроскопе JEM–CX (125кВ) использовали режимы светлопольного 
изображения, темнопольного изображения и микродифракции. Размер зерна определяли по 
темнопольному изображению как среднее значение диаметра зерен. 
 
Результаты эксперимента 
При исследовании образцов, обработанных ИПДТ в аргоне [1], было установлено, что 
характерной особенностью деформированных поверхностных слоев является структурный 
градиент, выражающийся в уменьшении размера зерен от микро- до субмикро- и 
наноразмерного уровня и увеличении плотности дислокаций в направлении от 
недеформированной основы к поверхности. Рентгеноструктурным анализом было показано, что 
пластическая деформация трением в аргоне вызывает увеличение средней плотности дислокаций 
примерно на 5 порядков – от 10 11  м –  2 в недеформированной основе до 10 16 м – 2 на 
поверхности, а средний размер областей когерентного рассеяния (ОКР) на поверхности составил 
13 нм.  По результатам электронно-микроскопических исследований размер зерен в самом 
поверхностном слое составлял примерно 20 нм. На основании экспериментальных результатов 
было показано, что формирование нанокристаллической структуры железа в процессе ИПДТ 
возможно в условиях динамической рекристаллизации при горячей деформации, что 
обеспечивается разнонаправленной деформацией со скоростью выше  10 2 с - 1.  
В настоящей работе условия ИПДТ были такими же как в [1], что позволило четко 
характеризовать влияние одновременного с ИПДТ насыщения азотом на структуру и свойства 
поверхностных слоев. 
При ИПДТ железа в аммиаке, так же, как и при трении в аргоне [1],  на поверхности 
образца формируется градиентный слой (рис. 1) с разной степенью дисперсности зеренной 
структуры – от микро- (участки 4 и 3 на рис. 1 а), до субмикро- и наноразмерной (участки 2 и 1, 
на рис. 1 а, соответственно), однако толщина всего диспергированного слоя и каждого 
структурного участка  оказывается значительно больше, чем после ИПДТ в аргоне. В участках, 
примыкающих к самой поверхности (участки 1 и 2 на рис. 1 а), границы зерен обычными 
методами оптической металлографии не выявляются. Высокодисперсные зерна в зоне обработки 
материала обнаруживаются этим методом только на некотором удалении от поверхности 
(участок 3 на рис. 1). Микроструктура участка 4 деформированного слоя имеет явно 
выраженную  анизотропию формы зерен или морфологическую текстуру и состоит из 
вытянутых структурных элементов, расположенных под наклоном к радиусу образца, угол  
которого уменьшается с увеличением расстояния от поверхности (участок 4 на рис. 1а). 
Электронно-микроскопические исследования подтвердили градиентный характер 
структуры железа после ИПДТ. В участках слоя с наклонными вытянутыми зернами и с 
равноосными микроразмерными зернами (4 и 3  на рис. 1) формируется субструктура ячеистого 
типа. При приближении к поверхности и увеличении скорости и степени деформации зерна 
исходной структуры дробятся до субмикронных (рис. 1 б) и  наноразмерных (рис. 1 в, г).  В 
самом поверхностном участке слоя размер зерен, установленный по темнопольному 
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изображению структуры, составил примерно 10 нм (рис. 1 г). На картине микродифракции (рис. 
1 в), снятой с участка фольги площадью приблизительно 0,25 мкм2, присутствуют очень 
размытые интерференционные кольца, состоящие из многочисленных точечных рефлексов. 
Наличие отдельных рефлексов, имеющих кольцевое расположение, свидетельствует о  
формировании структуры зеренного типа с высокоугловыми границами зерен [2, 3, 14-16].  
Значительное размытие дифракционной картины указывает на высокую дисперсность зеренной 
структуры, высокий уровень микро напряжений, высокую химическую неоднородность и 
искажения кристаллической решетки, связанное с высоким содержанием азота в –железе. Все  
рефлексы на электронограммах принадлежат кристаллической решетке –Fe[N]-твердого 
раствора, других фаз не выявлено.  
 
Рис. 1. Структура армко-железа после ИПДТ с одновременным насыщением азотазотом:  а – в 
оптическом микроскопе: слой нитрида Fe4N (’- фаза) и участки диспергированного слоя -Fe[N]-фазы: 1 
– нанокристаллический; 2 – субмикронные зерна; 3 – микрокристаллический с равноосными зернами; 4 – 
микрокристаллический с морфологической текстурой; 5 – основа; б, в – электронно-микроскопические 
снимки (в светлом поле) и картина микродифракции участков диспергированного слоя, указанных 
стрелками; г – в темном поле, в рефлексе (110)α 
 
Формирование структуры зеренного типа с высокоугловыми границами подтверждается 
различным контрастом соседних кристаллитов (рис. 2а) при исследовании методом EBSD 
(дифракции обратнорассеянных электронов) [17] в СЭМ, свидетельствующем о разной 
кристаллографической ориентации зерен. Распределение разориентации границ кристаллитов 
(рис. 2б, в), установленное методом EBSD с использованием ориентационной системы 
изображений, показало, что они являются преимущественно высокоугловыми, как и после 
ИПДТ в нейтральной среде (аргон)  [1]. 
Фазовым РСА установлено, что после ИПДТ с одновременным насыщением азотом на 
поверхности образцов формируется тонкий (меньше 3 мкм) слой кубического нитрида Fe4N 
(’- фаза), который хорошо различается при металлографических исследованиях (рис. 1). 
Гексагональный  нитрид  Fе2-3N (–фаза), толстый слой которого всегда формируется на железе в 
условиях насыщения азотом без деформации (при печном азотировании) и последующего 
охлаждения [18] (рис. 3), после ИПДТ в аммиаке практически отсутствует. На дифрактограммах 
обнаруживаются только следы присутствия Fе2-3N-нитрида  на самой поверхности образцов, а 
при металлографических исследованиях указанный нитрид не выявляется. 
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Рис. 2. a – cтруктура железа после ИПДТ с одновременным насыщением азотом, наблюдаемая в 
сканирующем электронном микроскопе методом EBSD (дифракции обратнорассеянных электронов). 
Участки диспергированного слоя: 1 – нанокристаллический; 2 – субмикрокристаллический; 3 – 
микрокристаллический с равноосными зернами; б, в – распределение углов разориентации границ зерен 
 
 
 
 
Рис. 3. Микроструктура железа после печного 
азотирования (насыщения азотом без 
деформации) при температуре 773 К в течение 
2-х часов 
 
При послойном РСА образцов после ИПДТ с одновременным насыщением азотом   
установлено,  что  основу  участков  1-4  поверхностного  слоя  составляет -Fe[N]-твердый 
раствор азота в железе, выделений нитридных фаз в этих участках не обнаружено. Съемка 
образцов в монохроматизированном излучении, обеспечивающем более высокую 
чувствительность обнаружения фаз, выделений нитридов железа или каких-либо других фаз в 
насыщенном азотом при ИПДТ слое  в участках 1-4 в сколько-нибудь заметных количествах 
также не выявила и он полностью состоит из азотистого феррита (рис. 4). Эти результаты 
подтверждаются данными просвечивающей электронной микроскопии.  
Послойным РСА установлено, что интерференции -Fe[N]-твердого раствора имеют 
сильное размытие и значительное смещение в область меньших брэгговских углов по сравнению 
с исходным отожженным состоянием (табл. 1). Изменение периода решетки и содержания азота 
в -Fе[N]-фазе по толщине деформированного и насыщенного азотом в процессе ИПДТ слоя, 
определенное  по положению линии (220) -фазы по методике [19], представлено в табл. 1 и на 
рис. 5.  
 
Рис. 4. Интерференционная линия (110) α–Fe[N]–фазы после ИПДТ с одновременным насыщением 
азотом, снятая в монохроматическом К-излучении железного анода в камере Гинье с фокусировкой по 
методу Зеемана-Болина 
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Таблица 1. Изменение формы профиля и положения дифракционной линии (220) K , периода решетки и 
содержания  азота по толщине поверхностного слоя армко-железа после ИПДТ с одновременным 
насыщением азотом  
 
Расстояние от 
поверхности,  
мкм 
Профиль  
линии 
(220) K  
Период  
решетки,  
нм 
Содержание  
азота, 
 масс. % 
5  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 = 145,7 º 
 
0,2872 0,31 
30 0,2872 0,31 
 50 0,2872 0,31 
100 
 
0,2872 0,31 
 
150 0,2871 0,24 
 
200 0,287 0,14 
250 0,2867 0,003 
 
350 
 
 
 
 
 
0,2867 
 
0,003 
 
Кроме того, что насыщение азотом в процессе ИПДТ в аммиаке  способствует более 
сильному измельчению зеренной структуры по сравнению с трением в аргоне [1], обнаружено 
исключительно сильное влияние  диспергирования зеренной структуры на диффузионную актив-
ность и растворимость азота в -Fe в процессе деформации трением. Толщина слоя, насыщен-
ного азотом в процессе ИПД трением, намного больше толщины азотированного слоя, получае-
мого при насыщении азотом без деформации [18] (рис. 5), а содержание  азота в измельченном 
-Fe[N]-твердом растворе, в слое толщиной 100 мкм, в 3 раза выше по сравнению с  концентра-
циией азота в -Fe, которое определяется  равновесной диаграммой Fe–N при температуре его 
максимальной растворимости 863 К (590ºС), и на два 
порядка превышает его содержание, которое обычно 
регистрируется в крупнозернистом –Fe[N] после 
обычного печного азотирования при температурах 
773-863 К без деформации и охлаждения до комнатной 
температуры [18]. 
 
Рис. 5. Изменение значений периода решетки (открытые 
символы) -Fe и содержания в нем азота (закрытые 
символы) по толщине поверхностного слоя после 
насыщения азотом при температуре 773 К: 1 – в процессе 
ИПДТ; 2 –  без деформации (печное азотирование) 
 
Полученные результаты показывают, что сильное размытие и смещение 
интерференционных линий (220) -Fе[N]-твердого раствора (азотистого феррита) вызвано его 
структурным состоянием и обусловлено как высокой плотностью дислокаций, так и 
дисперсностью структуры и повышенной растворимостью элементов внедрения в границах 
нанозерен –железа [11]. Высокая растворимость азота в -фазе обусловливает отсутствие 
выделений нитридных фаз в диспергированном слое. 
Исследована скорость роста диффузионного слоя, полученного в процессе ИПДТ с 
одновременным насыщением азотом и при печном азотировании, для сравнения. Методами 
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послойного рентгеноструктурного анализа (табл. 1, рис.5) и измерения твердости (см. ч. ІІ 
настоящей статьи) определена толщина диффузионного слоя после ИПДТ в аммиаке и после 
печного азотирования с выдержками 0,5; 1; 1,5; 2; 3 часа и построены кинетические кривые 
роста диффузионного слоя (рис. 6). Исходя из результатов многочисленных экспериментальных 
исследований [20-22] в качестве исходного закона роста толщины диффузионного слоя 
использовалась степенная зависимость: 
 
nh k      (1) 
                                             
где  h – толщина диффузионного слоя;   – время изотермической выдержки;   k – коэффициент. 
Коэффициент «k»  и показатель степени «n» определяли построением графической 
зависимости ln h от ln . 
В результате вычислений получены выражения  
закона роста толщины диффузионного слоя в α-железе 
при ИПДТ с одновременным насыщением азотом и 
при печном азотировании. При печном азотировании 
получено n=2; k=7,84·10 – 9, а при ИПДТ с 
одновременной диффузией азота n=1,82 и k=5,13·10 – 7.    
 
Рис. 6.  Кинетические кривые роста диффузионного слоя 
армко-железа после насыщения азотом при температуре 773 
К: 1 – в процессе ИПДТ; 2 – в процессе печного 
азотирования (без деформации) 
 
Таким образом, в случае стационарного нагрева при печном азотировании значение 
показателя степени n=2, хорошо согласуется с общепринятыми представлениями  о том, что 
увеличение толщины диффузионного слоя h  во времени  подчиняется параболическому закону 
2h k    (или h k   ) [20-23], а значит, коэффициент k является коэффициентом диффузии 
D азота в железе. При этом значение коэффициента k=7,84·10 - 9  показывает хорошую 
сходимость со значениями коэффициента диффузии D азота в -железе при температуре 773 К, 
рассчитанными по температурным зависимостям коэффициента диффузии D азота в железе, 
приведенным в работе [24], в соответствии с которыми D = (3,93·10-9 … 13,8·10 - 9)  cм2/c. 
В то же время, в случае ИПДТ с одновременным насыщением азотом показатель степени 
n=1,82 отличается от показателя степени для чисто диффузионного процесса, а коэффициент  k 
увеличился примерно на 2 порядка. Коэффициент «k» в этом случае не имеет точного 
физического смысла и по Хауффе 25 – это «практическая» константа скорости процесса, этот 
коэффициент так же можно назвать эффективным коэффициентом диффузии при ИПДТ. 
Отклонение от параболического закона роста слоя, очевидно, вызвано влиянием 
пластической деформации при насыщении азотом в процессе ИПДТ. Диффузия азота при этом 
ускоряется за счет диффузии по границам зерен и субзерен, а также вдоль дислокационных 
линий. Массоперенос в условиях пластической деформации имеет специфические особенности и 
может осуществляться по механизму отличному от обычного диффузионного 26 
Проведенная оценка вклада ИПДТ на ускорение диффузии азота показала, что время 
формирования азотированного слоя на железе толщиной 100 мкм в процессе деформации 
трением сокращается примерно на порядок по сравнению с насыщением азотом без деформации.  
После ИПДТ железа в аргоне степень истинной деформации е на поверхности образца, 
определенная в нашей предыдущей работе [1],  составила 13,5, а соответствующая ей сдвиговая 
деформация  = 23,5. Так как режимы ИПДТ (температура, скорость вращения образца, время 
обработки), а также твердость поверхностного нанокристаллического слоя, полученного как в 
аммиаке, так и в аргоне (см. ч. ІІ), были одинаковыми, то надо полагать, что степень деформации 
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(тонкого поверхностного слоя) при ИПДТ в аммиаке  должна быть такой же, как и при ИПДТ в 
аргоне. 
Полученные результаты показывают, что толщина всего деформированного слоя и каждого 
структурного участка этого слоя оказалась больше после трения в аммиаке, по сравнению с 
трением в аргоне. Поэтому на одном и том же расстоянии от поверхности большая степень 
деформации обнаруживается после ИПДТ в 
аммиаке, после трения в аргоне она меньше 
(рис. 7).  
 
 
 
Рис. 7. Изменение сдвиговой деформации , 
истинной деформации е, размера зерна d по 
толщине поверхностного слоя армко-железа после 
ИПДТ в аммиаке (1) и в аргоне (2) [1]; 
участки диспергированного слоя: 1 – 
нанокристаллический; 2 – субмикронные зерна; 3 – 
микрокристаллический с равноосными зернами; 4 
– микрокристаллический с морфологической 
текстурой 
 
Обсуждение результатов 
Деформационное дробление зеренной структуры в условиях ИПДТ (проведение процесса 
обработки в области температур горячей деформации с использованием механизма динамической 
рекристаллизации, что обеспечивается разнонаправленной деформацией с высокой скоростью 
деформации 
2 -1ε 10 c  при температуре 773 К) [1] обусловлено возникновением, движением, 
перераспределением дефектов кристаллического строения, а также процессами 
рекристаллизации в наиболее сильно искаженных участках. Формирующийся в процессе ИПДТ 
поверхностный слой, находится в активном состоянии, которое вызывает существенное 
повышение реакционной способности и диффузионной восприимчивости материала при 
обработке в активных средах.  
Активное взаимодействие с железом проявляет атомарный азот (продукт диссоциации 
аммиака на разогретой трением поверхности образца). При нагреве железа без деформации азот 
реагирует с железом, образуя азотистый твердый раствор (-Fe[N]) и метастабильные нитриды – 
 ′- и ε-фазы [18, 23, 24]. Азот используется в качестве дешевого легирующего элемента для 
широкого класса сталей, благодаря его положительному влиянию на важнейшие физико-
химические и механические свойства материалов, а также возможности замены им дорогих и 
дефицитных легирующих элементов. Его добавка способствует повышению твердости, 
износостойкости, регулирует процессы деформационного старения, придает сталям ряд 
специальных свойств [18, 23, 24].  
Как показали полученные в настоящей работе экспериментальные данные, существенное 
влияние на процесс измельчения зеренной структуры железа при ИПДТ оказывает повышенная 
скорость диффузии атомов азота, что выражается в увеличении, как толщины 
диспергированного слоя, так и степени измельчения (минимальный размер зерна) при ИПДТ в 
активной азотсодержащей атмосфере аммиака по сравнению с ИПДТ в аргоне (рис. 7, табл. 2,).  
После ИПДТ с одновременным насыщением азотом толщина диспергированного слоя 
оказывается в 3,5 раза больше, а минимальный размер зерна в нанокристаллическом участке -
Fe[N]-твердого раствора, прилегающем к слою  –фазы, по данным ПЭМ составляет 10 нм 
против 20 нм в -Fe после ИПДТ в аргоне [1]. Важно, что насыщение азотом в процессе ИПДТ 
способствует более сильному (примерно в 2 раза) измельчению зеренной структуры по 
сравнению с аналогичной обработкой в нейтральной среде (аргон).  
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Таблица 2. Параметры поверхностного слоя армко-железа после ИПДТ в газовых средах 
 
 
 
 
 
 
 
В соответствии с работами  [28, 29] размер зерна d при динамической рекристаллизации 
определяется по полуэмпирическому соотношению: 
[мкм] md kZ   (2) 
где d – размер зерна, мкм; Z – параметр Зинера-Холломона (
RT
Q
Z exp , где έ – скорость 
деформации, с - 1; Т – температура деформации; Q  – энергия активации (254 кДж/моль) 
миграции границ зерен близкая к энергии активации самодиффузии атомов железа; R  – газовая 
постоянная), учитывающий совместное влияние температуры и скорости деформации; k –  
коэффициент; m – показатель степени.  
Для получения мелкого зерна необходимо увеличивать параметр Z, что при постоянной 
температуре обеспечивается увеличением скорости деформации έ, как показано в [1].  
Так как  степень деформации  в однотипных структурных участках поверхностного слоя 
железа при ИПДТ в аргоне и при ИПДТ в аммиаке  (без  учета деформации за счет искажений 
решетки растворенными атомами азота) примерно одинакова (рис. 7), то надо полагать, что и 
скорости деформации также примерно одинаковы. Исходя из этого скорость деформации на 
поверхности образца при ИПДТ с одновременной диффузией азота έmax = 2,4-10
 3
 с -1, параметр 
Зинера-Холломона Z = 3,610 20 с - 1 при постоянной температуре Т=773 К, т.е. такие же как и в 
случае ИПДТ в аргоне [1]. При этом минимальный размер зерна (рис. 7) оказался в 2 раза 
меньше после ИПДТ в аммиаке, по сравнению с ИПДТ в аргоне. На основании 
вышеизложенного, для построения зависимости (2) в логарифмических координатах было 
принято, что скорость деформации έ одинакова 
при ИПДТ в аргоне [1] и в аммиаке. 
Обработка результатов, приведенных на 
рис. 8 для ИПДТ железа с одновременной 
диффузией азота, дает значения констант 
m=0,49 и k=11,7107, тогда как для ИПДТ в 
аргоне они составляют m = 0,43,  k = 1,48107 [1].  
 
 
Рис. 8. Изменение размера зерна d в зависимости от 
параметра Зинера-Холломона Z:  
1 – после ИПДТ с одновременным насыщением 
азотом; 2 – после ИПДТ в аргоне [1] 
 
В изученном интервале значений размеров зерен d < 2 мкм  ИПДТ с одновременной 
диффузией азота, как следует из рис. 8, приводит к уменьшению d, причем этот эффект тем 
сильнее, чем меньше зерно. Можно предположить, что при больших размерах зерен d эффект 
влияния азота исчезает. 
Кроме того, обнаружено значительное влияние  диспергирования зеренной структуры на 
диффузионную активность  и высокую  растворимость азота в -Fe в процессе ИПДТ. 
Ускорение массопереноса атомов азота в процессе ИПДТ обсуждено выше.  
Измерить плотность дислокаций в диспергированном и насыщенном азотом слое не 
представлялось возможным в связи с тем, что на ширину дифракционных линий существенное 
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влияние оказывает высокая концентрация азота. Однако, учитывая, что атомы азота тормозят 
движение дислокаций, можно считать, что при одном и том же размере зерна, плотность 
дислокаций после ИПДТ в аммиаке выше, по сравнению с плотностью дислокаций при ИПДТ в 
аргоне. Вследствие этого увеличивается скорость зарождения центров рекристаллизации, тогда 
как скорость миграции границ зерен снижается атомами азота, сегрегирующими на границах 
зерен. Увеличение числа центров рекристаллизации при снижении скорости миграции границ 
зерен, вероятно и приводит к снижению размера зерна, получаемого в условиях динамической 
рекристаллизации при ИПДТ в аммиаке.   
Таким образом, основной отличительной чертой ИПДТ с одновременным насыщением 
азотом по сравнению с ИПДТ в нейтральной среде является взаимное интенсифицирующее 
влияние процессов деформационного диспергирования зеренной структуры и массопереноса 
атомов азота в железе, усиливающее  эволюцию  структуры в процессе деформации и 
повышающее эффективность азотирования. Вот почему процесс ИПДТ с одновременным 
насыщением азотом обеспечивает значительное увеличение толщины слоя диспергированной 
структуры, уменьшение минимального размера зерна, увеличение толщины азотированного слоя 
и аномально высокое содержание в нем азота. 
 
Выводы  
1. ИПДТ с одновременным насыщением азотом  в условиях динамической рекристаллизации 
(при температуре 773 К, скорости разнонаправленной деформации έ >102 с-1) приводит к 
формированию на поверхности образца железа градиентной структуры с уменьшающимся размером 
зерна от исходного 80-100 мкм до нанокристаллического с размером зерна на поверхности 10 нм. 
При этом, по сравнению с ИПДТ в нейтральной среде, размер нанозерен на поверхности 
уменьшается в 2 раза, толщина нанокристаллического участка слоя увеличивается в 3 раза (до 10 
мкм). 
2. По сравнению с печным азотированием при той же температуре (773 К) скорость диффузии 
атомов азота возрастает примерно на 2 порядка, толщина азотированного слоя, образующегося 
за одинаковое время, увеличивается в 5-6 раз,   концентрация азота в азотированном слое, 
измеренная при комнатной температуре, возрастает на 2 порядка. 
3. Уменьшение размера нанозерен при ИПДТ с одновременным насыщением азотом в условиях 
динамической рекристаллизации  связывается с понижением подвижности дислокаций в 
присутствии атомов азота, что приводит к увеличению их плотности, увеличению скорости 
зарождения центров рекристаллизации при уменьшении скорости миграции границ зерен.  
 
Список литературы 
1. Юркова A.И., Мильман Ю.В., Бякова A.В. Структура и механические свойства железа после 
обработки поверхностной интенсивной пластической деформацией трением: І. Особенности 
формирования структуры // Деформация и разрушение материалов.  2009. № 1. С. 2-11. 
2. Носкова Н.И., Мулюков Р.Р. Субмикрокристаллические и нанокристаллические металлы и сплавы. – 
Екатеринбург: УрО РАН, 2003. – 279 с.  
3. Валиев Р.З., Александров И.В. Наноструктурные материалы, полученные интенсивной пластической 
деформацией. – Москва: Логос, 2000. – 272 с. 
4. Колобов Ю.Р., Валиев Р.З., Грабовецкая Г.П. и др. Зернограничная диффузия и свойства 
наноструктурных материалов. – Новосибирск: Наука, 2001. – 232 с. 
5. Андриевский Р.А., Глезер А.М. Размерные эффекты в нанокристаллических материалах. 1. 
Особенности структуры. Термодинамика. Фазовые равновесия. Кинетические явления. // ФММ. 1999. Т. 
88. № 1.  С. 50-73; 2. Механические и физические свойства // ФММ. 2000.  Т. 89. № 1.  С. 91–112. 
6. Валиев Р.З., Мурашкин М.Ю. Объемные наноструктурные материалы: методы получения, 
необычные свойства и перспективы применения // Перспективные материалы, том ІІ. Конструкционные 
материалы и методы управления качеством. Учебное пособие. / Под ред. Д.Л. Меерсона. – ТГУ,  МИСиС, 
2007. С. 111-170. 
7. Рыбин В.В. Закономерности формирования мезоструктур в ходе развитой пластической деформации // 
Вопросы материаловедения. 2002. T. 1(29).  С. 11-33. 
  
12 
8. Firstov S., Brodnikovsky M., Danylenko M., and Podrezov Yu. Nanocrystalline structure formation under 
severe plastic deformation and its influence on mechanical properties // Rev. Adv. Mater. Sci. 2003. V. 4. P. 155-
162. 
9. Шпак А.П., Куницкий Ю.А., Карбовский В.Л. Кластерные и наноструктурные материалы. Том 1. – 
Киев: издательский дом «Академпериодика», 2001. – 588 с. 
10. Yurkova A., Belots`ky A., Byakova A. Anomalous Nitrogen Solubility in Gradient Nanostructured Layer 
Formed  in the Surface of Bulk Iron by Severe Plastic Deformation under Friction // In «Nanostructured 
Materials by High-Pressure Severe Plastic Deformation» – NATO Science Series. ІІ. Mathematics, Physics and 
Chemistry. Netherlands: Springer. 2006. V.212. P.107-112. 
11. Milman Yu.V., Grinkevych K.E., Chugunova S.I., and et al. Tribological properties of the surface of 
railway tracks, studied by indentation technique // Wear. 2005. V. 258. P.  77-82. 
12. Горский В.В., Тихонович В.В., Шаповал Б.С. Структурные изменения в поверхностных слоях пары 
трения «сталь 130Х16М – сталь 20Х13» // Металлофизика. 1985.  Т. 6.  № 11. С. 56–62. 
13. Umemoto M., Todaka Y., Li J. and Tsuchiya K. Nanocrystalline structure in steels produced by various 
severe plastic deformation processes  // Materials Science Forum. 2006. V. 503-504. Р. 11-18. 
14. Tao N.R., Wang Z.N., Tong W.P. et al. An investigation of surface nanocrystallization mechanism in Fe 
induced by surface mechanical attrition treatment // Acta Mater. 2002. V. 50. P. 4603–4616. 
15. Иванисенко Ю.В., Корзников А.В., Сафаров И.М. и др. Формирование сверхмелкодисперсной 
структуры в железе и его сплавах при больших пластических деформациях // Известия РАН. Металлы.  
1995.  № 6.  С. 126-131. 
16. Чащухина Т.И., Дегтярев М.В., Воронова Л.М. и др. Влияние способа деформации на изменение 
твердости и структуры армко-железа и конструкционной стали при деформировании и последующем 
отжиге // ФММ. 2002.  Т. 91.  № 5.  С.75-83. 
17. Stüwe H.P. Crystal restoration during severe plastic deformation // Materials Science Forum.  2006.  V. 503-
504.  Р. 175-178. 
18. Чаттерджи–Фишер Р., Эйзелл Ф.-В., Хоффманн Р. и др. Азотирование и карбонитрирование. – М.: 
Металургия, 1990. – 280 с.  
19. Белоцкий А.В. Структура азотистых фаз и принципы легирования сталей для азотирования // 
МиТОМ. – 1975. – № 12. – С.24-27. 
20. Бокштейн Б.С., Бокштейн С.З., жуховицкий А.А. Термодинамика и кинетика диффузии в твердых 
телах. – М.: Металлургия, 1974. – 280 с. 
21. Бокштейн С.З. Диффузия в металлах. – М.: Металлургия, 1978. – 248 с. 
22. Лариков Л.Н., Исайчев В.И. Диффузия в металах и сплавах. Справ очник. – Киев: Наукова думка, 
1987. – 510 с. 
23. Лахтин Ю.М., Коган Я.Д. Азотирование стали. – М.:  Машиностроение,  1976. – 256 с. 
24. Лахтин Ю.М., Коган Я.Д., Шпис Г., Бёмер З. Теория и технология азотирования. –М.: Металлургия, 
1991. –320 с. 
25. Хауффе К. Реакция в твердых телах и на их поверхности. Ч. 1. – М: ИЛ, 1962. – 415 с. 
26. Герцрикен С.Д., Дехтяр И.Я. Диффузия в металлах и сплавах в твердой фазе. –М: Госиздат физ.-мат. 
литературы, 1960. –564 с. 
27. Torizuka S., Ohmori A., Murty S.V.S.N., and Nagai K. High Z-large strain deformation processing and its 
applications // Materials Science Forum. 2006. V. 503-504.  P. 329-334. 
28. Kang J.-H., Torizuka S. Dynamic recrystallization by large strain deformation with a high strain rate in an 
ultralow carbon steel // Scripta Materialia.  2007.  V. 57.   P. 1048–1051. 
